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Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von Silicon 

Emulsionen 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur kontinuierlichen 
5 Herstellung von wassrigen Silicon Emulsionen, wobei das 

Verfahren iiber die Drucke und Temperaturen geregelt wird, die 
direkt nach den Mischern gemessen werden. 

Silicon Emulsionen sind als milchig-weiiie Makroemulsionen in 
Form w/o oder o/w Emulsionen sowie als opake bis transparente 
Mikroemulsionen im Handel. Es sind Mischungen aus zumindest 
einem wasserunl6slichen Siliconol^ -harz oder -elastomer, 
mindestens einem Emulgator und Wasser* Zur Herstellung der 
Emulsion werden diese Komponenten unter Anwendung von z.B. . 
Warme und Kalte, mechanischer Scherung, die mittels engen 
Spalten in Mischern erzeugt' werden kann, miteinander vermischt". 
und dispergiert. 

Die Silicon-Komponente der Emulsion kann in einer 
vorgeschalteten Reaktion aufierhalb der Emulgiereinheit 
hergestelit werden und dann in der Emulgiereinheit dispergiert 
werden- Oder die Silicon-Komponente der Emulsion kann in der 
Emulgiereinheit selbst erzeugt werden (in-situ-Herstellung) . 
Kennzeichnend fur die in-situ-Herstellung ist, dass kurz vor, 
wahrend oder kurz nach der Emulsionsherstellung eine chemische 
Reaktion ablauft. 

Typische Reaktionen zur in-situ-Herstellung bzw. Polymerisation 
der Silicon-Komponente sind alle in der Siliconchemie 
30 angewendeten Reaktionen, die zu Kettenverlangerung oder 
Aquilibrierung fuhren, wie z.B, Polymerisations-, 
Kondensat ions- , oder Polyadditionsreaktionen . 
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Bei der Herstellung von Silicon-Emulsionen unter Anwendung von 
Scherung wird typischerweise zuerst das Silicon mit inindestens 
einem Emulgator und einer kleinen Menge Wasser vermischt und 
einer hohen Scherung, z.B. in einem Rotor-Stator Mischer mit 
5 engen Spalten, ausgesetzt. Dabei entsteht typischerweise eine 
w/o~Emulsion mit sehr hoher Viskositat, die als so genannte 
^^steife Phase^^ bezeichnet wird. Die Viskositat dieser steifen 
Phase ist sehr stark scherabhangig. Diese steife Phase wird 
dann langsam mit Wasser bis zum Inversionspunkt verdtinnt. Am 
10 Inversionspunkt wird aus der w/o eine o/w Emulsion. Die 

• Ausbildung der steifen Phase, sowie die Art der Verdtinnung mit 
Wasser bis zur gewunschten Endkonzentration der Emulsion 
bestimmt die Qualitat der Emulsion. . Unter Qualitat der Emulsion 
sind insbesondere die Teilchengrofie, die Verteilung der 
' 15 Teilchengrofie, die Lagers tabilit^t sowie die Toleranz der 

Emulsion gegeniiber Erwarmung und/oder Abkuhlung, : 
Erschiitterungen, Anderung des pH-Wertes, Anderung des 
Salzgehaltes usw. zu verstehen. 

20 Die o,g- Herstellung von Siliconemulsionen mittels Scherung 
kann Batch-weise oder kontinuierlich erfolgen. 

^1^^) US 5 806 975 beschreibt eine Apparatur und die Methode, um 
hochviskose Silicone in einem Extruder-artigen Gerat zu 
25 emulgieren. 

US 5 563 189 beansprucht die 2-stufige, kontinuierliche 
Emulsionsherstellung, wobei in der ersten Stufe eine Emulsion 
mit hohem Festgehalt hergestellt wird, die dann in einem 2. 
30 Schergerat mit zusatzlichem Wasser auf die gewunschte 
Endkonzentration verdunnt wird. 
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EP 874 017 beansprucht eine Methode zur Herstellung von 
Silicon-in-Wasser-Emulsionen, wobei zumindest ein Polysiloxan, 
ein weiteres Siloxan das mit dem zuerst genannten mittels 
Kettenverlangerung reagiert sowie einem Metallkatalysator 
5 daflir, ferner ein Emulgator und Wasser kontinuierlich veritiischt 
und emulgiert warden. 

WO 02/42360 beschreibt die kontinuierliche Herstellung von 
Emulsionen mittels eines oder mehreren scherenden Mixern, wobei 
das Siloxan, der Emulgator und das Wasser zur Ausbildung einer 
steifen Phase dem Mixer durch eine Leitung zugefiihrt wird und 
der Druck am Eihlass des Mixers auf 20% konstant gehalten wird. 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur kontinuierlicheri. 
Herstellung von wassrigen Emulsionen, die - 
Organosiliciumverbindung (A) , Emulgator (B) und Wasser (C) 
umfassen, bei dem jeweils ein Teil der Komponenten 
Organosiliciumverbindung (A) , Emulgator (B) und Wasser (C) 
kontinuierlich einem ersten hochscherenden Mischer zugefuhrt 
werden in welchem eine hochviskose Phase einer Siliconemulsion 
gebildet wird, 

und in einem zweiten hochscherenden Mischer weitere 
Komponenten, die ausgewahlt werden aus Organosiliciumverbindung 
(A) , Emulgator (B) und Wasser (C) zugemischt werden, 
wobei das Verfahren iiber die Driicke und Temperaturen geregelt 
wird, die direkt nach den Mischern gemessen werden. 

Es wurde gefunden, dass fur die Qualitat der Emulsionen von 
30 Organosiliciumverbindungen der Druck und die Temperatur nach 
den hochscherenden Mischern bestimmend sind und durch die 
Regelung die Qualitat der hergestellten Emulsionen deutlich 
verbessert werden kann. Die Regelung fuhrt bei Mikroemulsionen 
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2u klareren Produkten mit kleinen TeilchengroBen . Bei 
Makroemulsionen warden deutlich geringere Teilchengroiien und 
verbesserte Lager- und Verdunnungsstabilitaten erreicht. Mit 
der Teiuperatursteuerung ist eine Steuerung der Teilchengroiien 
luoglich. Dieser Effekt wird durch die Druckregelung 
unterstiitzt - 

Der Druck und die Temperatur werden fiir die jeweiligen Produkte 
auf einen Zielwert geregelt. Die Regelung des Drucks erfolgt 
bevorzugt durch eine Druckhaltung nach dem zweiten 
hochscherenden Mischer und durch die Drehzahl bzw. Geoinetrie 
der hochscherenden Mischer- Die hochscherenden Mischer haben je 
nach Drehzahl eine unterschiedliche F5rderleistung, was den 
Druck in der nachf olgenden Leitung beeinflusst. Die Regelung 
der Temperatur erfolgt bevorzugt durch die Temperatur der . 
Rohstoffe und die Drehzahl der Mischer. Je h5her die Drehzahl- 
der Mischer desto mehr Energie in Form von Mischenergie und 
WMrme wird zugefiihrt und umgekehrt. Als hochscherende Mischer 
sind beispielsweise geeignet Rotor-Stator-Mischer^^ 
Hochgeschwindigkeitsriihrer/Dissolver, Kolloidmuhlen, 
Mikrokanale, Membrane, Hochdruckhomogenisatoren und 
Strahldiisen, insbesondere Rotor-Stator-Mischer . 

Fiir die Drucke und Temperaturen nach den Mischern ergeben sich 
je nach Produkt und dessen Viskositat unterschiedliche Werte. 

Die Drucke betragen vorzugsweise 1 bis 10 bar. Die Temperaturen 
betragen vorzugsweise 5°C bis 100 °C- Vorzugsweise sind Druck 
und die Temperatur im bzw. hinter dem ersten hochscherenden 
Mischer am hochsten, der die hochviskose Phase erzeugt. 

Im ersten hochscherenden Mischer werden vorzugsweise mindestens 
50 f vorzugsweise mindestens 70 Gew--% der 
Organosiliciumverbindung (A) zugemischt. Im ersten 
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hochscherenden Mischer warden vorzugsweise mindestens 60, 

vorzugsweise mindestens 80 Gew.-% des Emulgators (B) 
zugemischt _ 

5 Im Verfahren werden dem ersten hochscherenden Mischer 

Organosiliciumverbindung (A);- Eiuulgator (B) und Wasser (C) z.B. 
mit stetig fordernden Pumpen wie Zentrif ugalpumpen, 
Zahnradpumpen, Drehkolben- oder Drehspindelpumpen zugefiihrt. 
Fur manche Emulsionen kann es vorteilhaft sein, dem ersten 
. 10 hochscherenden Misbher bereits ein Gemisch von Emulgator (B) 

•und Wasser (C) zuzufuhren. Dazu kann ein weiterer 
hochscherender Mischer vor dem ersten hochscherenden Mischer 
angeordnet werden. Weiterhin konnen nach dem zweiten 
hochscherenden Mischer weitere Mischer, vorzugsweise ein oder ■ 
.15 zwei Mischer die Emulsion verdtinnen und fertig konf ektionierenJ- 

Neben Organosiliciumverbindung (A) , Emulgator (B) und Wasser 
(C) k5nnen weitere Zusatzstoffe (Z) dem ersten oder zweiten 

hochscherenden Mischer zugefiihrt werden oder in weiteren 
20 Mischern eingearbeitet werden. Vorzugsweise werden Zusatzstoffe 
(Z) im zweiten hochscherenden Mischer oder in weiteren Mischern 

•eingearbeitet. Es ist auch moglich dem ersten hochscherenden 
Mischer, Mischungen von (A) , (B) und (C) und sonstigen 
Zusatzstof f en (Z) zuzufuhren, die z.B. in einem Vorratstank 
25 vorgemischt werden. 

Fiir bestimmte Produkte ist es vorteilhaft, einen weiteren 
hochscherenden Mischer nach dem zweiten hochscherenden Mischer 
in den Produktstrom einzubauen urn eine hohere Scherung der 
30 Emulsionen zu erreichen. Auch kann der Mischer zur Herstellung 
einer Voremulsion, Losung oder Mischung von z.B. nicht 
vollstandig wasserloslichen Emulgatoren oder Verdickern mit 
Wasser verwendet werden. 
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in dem Verfahren konnen alls Silane and Organopolysiloxane- als 
Organosiliciumverbindung (A) sowie deren Mischungen, Losungen 
Oder Dispersionen eingesetzt werden. Beispiele sind lineare 
Organopolysiloxane and Siliconharze . Unter Siliconharzen 
versteht man Produkte die nicht nur mono- und difunktionelle 
Siliciumeinheiten enthalten sondern auch tri- und 
tetrafunktionelle Siliciumeinheiten aufweisen. 

Die er-findungsgemaii hergestellten Emulsionen haben einen Gehalt 
an Organosiliciumverbindung (A) von mindestens 1% bis 98%, 
bevorzugt 5% bi^ 90%, besonders bevorzugt 9 bis 80%. Die 
TeilchengroBen variieren von 1 nm bis 1000 pm, bevorzugt von 5 
nm bis 300 pm, besonders bevorzugt 10 nm bis 200 pm. Die pH- ■• 
Werte kSnnen von 1 bis 14 variieren, bevorzugt 2 bis 10, . 
besonders bevorzugt 3 bis 9. : 

organosiliciumverbindung (A) ist vorzugsweise bei 25°C fiassig 
und weist vorzugsweise Viskositaten von 0,5 bis 500 000 mPa-s, 
insbesondere 2 bis 80 000 mPa-s auf. 

Beispiele fiir Organosiliciumverbindungen sind 
Organosiliciumverbindungen, die Einheiten der allgemeinen 

Formel I 

(I) ' 

^a^b^ l^c*^ [4- (a+b+c) ] /2 

enthalten, wobei 

R ein Wasserstoffatom oder einen einwertigen, 

zweiwertigen oder dreiwertigen Kohlenwasserstof f rest mit 1 
bis 200 Kohlenstoffatomen, der mit Halogen-, Amin , 
Ammonium-, Mercapto-, Acrylat- oder Maleinimidgruppen 
substituiert sein kann, 
X ein Chloratom, einen Rest der Formel -O", wobei als 

Ausgleich der Ladungen Protonen und/oder organische bzw. 
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anorganische ionische Substanzen vorhanden sein konnen, 
einen Rest der allgemeinen Formel ~0R^ oder einen Rest der 
allgemeinen Formel II 

- ( R2 ) ^- [ OCH2CH2 ] e [ OC3H6 ] f [ OC4H8 ) J gOR3 (II), 

wobei 

ein Wasserstof f atom oder einen Kohlenwasserstof f rest mit 1 
bis 200 Kohlenstof f atomen, der durch ein oder mehrere 
gleiche oder verschiedene Heteroatome, die ausgewahlt 
warden aus O,- S^. N und P, unterbrochen sein kann, 
R2 einen zweiwertigen Kohlenwasserstof f rest mit 1 bis 200 

Kohlenstof f atomen, der durch ein oder mehrere Gruppen der 
Formeln -C(0)-, -C(0)0-,. -C(0)NR^ -NR^-, -N+HRi-, -0-, -S- 
unterbrochen und/oder mit F, CI oder Br substituiert sein 
kann, 

eine Bedeutung von R^ haben kann, oder einen Rest der . ./^ 
Formeln -C(0)Rioder -Si(Ri)3, _ 
A einen Rest der allgemeinen Formel IV 

- RMB), (IV), 

wobei 

R* einen zwei- drei- oder vierwertigen Kohlenwasserstof f rest 

mit 1 bis 200 Kohlenstof f atomen je Rest, der durch ein 

Oder mehrere Gruppen der Formeln -C(0)-, -C(0)0-, - 

C{0)NR5, -"NR5-, -N-^HRS-, -N^RSRS-, -Q-, -(HO)P(O)- oder 

~(NaO)P(0)- unterbrochen und/oder mit F, CI oder Br 

substituiert sein kann, wobei 
R2 ein Wasserstof f atom oder einen Kohlenwasserstof f rest mit 1 

bis 200 Kohlenstof f atomen je Rest, der durch ein oder 
mehrere Gruppen der Formeln -C(0)-, -C(0)0-, ~C(0)NR5-, - 
NR5-, -N-"HR5-, -N-^-RSRs-, -0~ oder -S- unterbrochen und/ 
Oder mit F, CI oder Br substituiert sein kann, 
B eine Bedeutung von R^ haben kann oder einen Rest, der 
ausgewahlt wird aus -C00-, -SO3-, ~0P03Hyr.-v,~, -N-^R^RSrs^ ^ 
P-^R^R5R5, -NRSR5, -OH, -SH, F, CI, Br, -C(0)H, -COOH, --SO3H, 
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-CH-CH,. -.C(0)-CR^-CH,, (O) --CR^=CH,, -C,H,- (CH,) .-CR^^CH^, 



m 





CI 



eine ganze Zahl von 1-20, 
die Werte 0 oder 1, 

je nach Wertigkeit von R* die Werte 1, 2 oder 3, 
die Werte 0 oder 1, 
eine ganze Zahl von 1-20, 
b und c jeweils die Werte 0, 1, 2, 3, oder 4 und die 
Suinme a + b + c kleiner oder gleich 4 und 

e, f und g jeweils eine ganze Zahl von 0-200 bedeuten, mit der 
MaBgabe, dali die Summe e + f + g > 1 ist. 
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Als Ausgleich der Ladungen in den Resten A, R und X konnen. 
gegebenenfalls Protonen und/oder organische bzw. anorganische 
ionische Substanzen vorhanden sein, wie z.B. Alkalimetall-, 
Erdalkalimetall-, Aminonium-Ionen, Halogenid-, Sulfat-, 
Phosphat-, Carboxylat-, Sulfonat-, Phosphonat-Ionen. 
Weiterhin konnen die Organosiliciumverbindungen gegebenenfalls 
Einheiten der allgemeinen Formeln (V) und (VI) enthalten. 




25 



(V) , 
(VI) , 



10 0„_i_,.i,/2RiX,Si-Ai-SiX,RiO(4_,_,_i,/2 

0 ,4-i-k-x) /2RiX>i-A2-SiX,RiO n 

\ SiXj^RiOj4„i„k_i)/2 

wobei ' * 

15 einen dreiwertigen Kohlenwasserstof f rest mit 1 bis 200 • 

Kohlenstoffatomen bedeutet, der durch Reste der Formeln:-.; 
C(0)-, -C(0)0-, -C(0)NR5, -NRS-, -N^HR^-, -0-, -S-, 

■ -N- Oder -N-R^- unterbrochen und/oder mit F, Cl oder Br 
substituiert sein kann, 
20 einen zweiwertigen Rest darstellt, 

i und k jeweils die Werte 0, 1, 2 oder 3 bedeuten, mit der 

MaUgabe i + k < 3 und 
R und X die oben angegebenen Bedeutungen haben. 

Die vorstehend aufgefuhrten Kohlenwasserstof f reste R, RS R^ 
R3, R\ RS Ai und A2 konnen gesattigt, ungesattigt, linear, 
cyclisch, aromatisch oder nichtaromatisch sein. 

Beispiele far Kohlenwasserstof f reste R sind Alkylreste, wie der 
30 Methyl-, Ethyl-, n-Propyl-, iso-Propyl-, 1-n-Butyl-, 2-n-Butyl- 
, iso-Butyl-, tert. -Butyl-, n-Pentyl-, iso-Pentyl-, neo-Pentyl- 

tert.-Pentylrest; Hexylreste, wie der n-Hexylrest; 
Heptylreste, wie der n-Heptylrest ; Octylreste, wie der n- 
Octylrest und iso-Octylreste, wie der 2,2,4- 
35 Trimethylpentylrest; Nonylreste, wie der n-Nonylrest; 
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Decylreste, wie der n-Decylrest; Dodecylreste^ wie der n- 
Dodecylrest; Octadecylreste r wie der n-Octadecylrest ; 
Cycloalkylreste, wie der Cyclopentyl-;- Cyclohexyl-^ 
Cycloheptylrest und Methylcyclohexylreste; Arylreste, wie der 
5 Phenyl-, Naphthyl-, Anthryl- und Phenanthrylrest ; Alkarylreste, 
wie m-, p-Tolylreste; Xylylreste und Ethylphenylreste; und 

Aralkylreste, wie der Benzylrest, der a- und der p- 
Phenylethylrest . 

Bevorzugt sind das Wasserstof f atom oder der Methyl-, Ethyl-, 
10 Octyl- und Phenylrest, besonders bevorzugt sind das 
Wasserstof f atom oder der Methyl-und Ethylrest. 

•Beispiele fur halogenierte Reste R sind Halogenalkylreste, wie 
der 3, 3, 3-Trif luor-n-propylrest, der 2, 2, 2, 2', 2', 2'- 
. 15 Hexaf luorisopropylrest , der Heptaf luorisopropylrest und 
Halogenarylreste, wie der o-, m- und p-Chlorphenylrest . 

Beispiele fur Rest sind die fiir Rest R gleich Alkylreste 
angegebenen Beispiele sowie der Methoxyethyl- und der ^ 
20 Ethoxyethylrest, wobei es sich bei Rest R^ bevorzugt urn 
Alkylreste mit 1 bis 50 Kohlenstof f atomen, die durch 
Sauerstof f atome unterbrochen sein konnen, besonders bevorzugt 
um den Methyl- und den Ethylrest handelt. 

• Beispiele fiir organische oder anorganische Substanzen zum 
Ausgleich der Ladungen fur X = -O" sind. 

Alkali- und Erdalkaliionen, Ammonium- und Phosphoniumionen 
sowie ein- zwei- oder dreiwertige Metallionen, bevorzugt sind 
Alkaliionen, besonders bevorzugt Na-** und K+. 

30 

Beispiele fur Reste X sind der Methoxy- bzw. der Ethoxyrest und 
der allgemeinen Formel (II), wie 

- (CH2) 3- (OCH2CH2) 3-OCH3, - (CH2) 3- {OCH2CH2) 6-OCH3, 

- (CH2) 3- (OCH2CH2) 35-OCH3, 

35 - (CH2) 3- (OCH (CH3) CH2) 3-OCH3, ~ (CH2) 3~ (OCH (CH3) CH2) 6-OCH3, 

- (CH2) 3- (OCH (CH3) CH2) 35~OCH3, - (CH2) 3- (OCH2CH2) 3- (OCH (CH3) CH2) 3-OCH3, 
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- (CH^) 3- (OCH^CHj) 6- (OCH {CH3) CH^) 6-OCH3, 

- (CH2) 3- {OCH2CH2) 35- (OCH (CH3) CH2) 35-OCH3, 

- (CH,) 3- (OCH,CH,) 3-OSi {CH3) 3, - (CH,) 3- (OCH.CH,) ^-OSi (CH3) 3, 

- (CH2) 3- (OCH2CH2) 35-OSi (CH3) 3, 

- (CH3) 3- (OCH,CH,) 3-OC (O) CH3, - (CH,) 3- (OCH,CH,) ^-OC (0) CH3, 

- (CH2) 3- (OCH2CH2) 35-OC (O) CH3, 

- ( OCH3CH, ) 3-OH , - ( 0CH,CH3 ) ,-OH , - ( OCH3CH3 ) 35-OH , 

- (OCH (CH3) CH2) 3-OH, - (OCH (CH3) CH2) 6-OH, 

- (OCH (CH3) CH,) 35-OH,. - (OCH,CH,) 3- (OCH (CH3) CH,) 3-OH, 

- ( OCH2CH2 ) 6- ( OCH ( CH3 ) CH2 ) 6-OH , 

- (OCH2CH2) 35- (0CH:(CH3) CH2) 35-OH; 

- (OCH2CH2) (O (CH2) 4) 18-OH 

-(OCH3CH3}3-OCH3, -(OCH,CH,),-OCH3, - (OCH,CH,) 35-OCH3, 
-(OCH(CH3)CH2)3-OCH3, - (OCH (CH3) CH^) S-OCH3, 
-(OCH(CH3)CH,)3s-OCH3, - (OCH.CH,) 3- (OCH (CH3) CH,) 3-OCH3, 

- (OCH2CH2) g- (OCH (CH3) CH2) 6-OCH3, 

- (OCH2CH2) 35- (OCH (CH3) CH2) 35-OCH3, 
■- (OCH2CH2) 3-OSi (CH3) 3, - (OCH^CH^) 6-OSi (CH3) 3, 

- (OCH2CH2) 35-OSi (CH3) 3, 

- (OCH3CH2) 3-OC (O) CH3, - (OCH2CH2) 6-OC (O) CH3, 
-(OCH2CH2) 35-OC (0)CH3, 

-(OCH3CH2)3-OH, - (OCH2CH2) 6-OH, -(OCH3CH2) 35-OH, 

- (OCH (CH3) CH3) 3-OH, - (OCH (CH3) CH2) 6-OH, 

- (OCH (CH3) CH2) 33-OH, - (OCH2CH2) 3- (OCH (CH3) CHa) 3-OH, 
25 - ( OCH2CH2 ) g- ( OCH ( CH3 ) CH2 ) s-OH , 

- (OCH2CH2) 35- (OCH (CH3) CH2) 35-OH und 

- (OCH2CH2) (O (CH2) 4) 18-OH . 

Beispiele ftir Reste sind lineare oder verzweigte, 
30 substituierte oder unsubstituierte Kohlenwasserstoff reste mit 
vorzugsweise 2 bis 10 Kohlenstof f atomen, wobei gesattigte oder 



20 




Wal0358-S/Fz 



12 



10 



ungesattigte Alkylenreste bevoriugt sind und der Ethylen- oder 
der Propylenrest besonders bevorzugt sind. 

Beispiele ftir Reste R3 sind die fur R gleich Alkylrest oder 
Arylrest angegebenen Beispiele und Reste der Formel -C(0)RXoder 
-Si(R^)3, wobei der Methyl-, Ethyl-, Propyl- und Butyl- sowie 
Trialkylsilyl- und -C (O) -Alkylrest bevorzugt und 
der Methyl, Butyl -C (O) -CH3 und der Trimethylsilylrest 
besonders bevorzugt sind. 

Beispiele fur R* sind Reste der Formeln 



-(CH2)3- 
-(CH2)3-0-CH2- 
-{CH2)3-0-(CH2-CH20)„- 
15 -(CH2)3-0-CH2-CH(OH)-CH2- 

-(CH2)3-NH-(CH2)2- 
-(CH2)3-NH-C(0)- 

- (CH2) 3-NH- (CH2) 2-C (O) -O- 

- (CH2) 3-NH- (CH2) 2-C (O) -O- (CH2) 2- 
20 - {CH2) 3-NH- (CH2) 2-NH-C (0) -CH=CH- 

- (CHj) 3-NH-C (O) -CH=CH- 
-(CH2)3-C6H4- 
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O 





— (CH2)3— <30^0-C-CH2--CH2-NH— 

OCH3 

CH2 — (OCH2CH2)n — 

11 

CH2 — (OCH2CH2)n— 

O 

^CH2— (OCH2CH2)n— O— C-CH2— CH2— NH- 

II o 

H^^CH2— (OCH2CH2)n— O— C-CH2— CH2— NH- 

O 

-{CH2)3— N— (CH2)2-N-C-CH=CH— 
I 

CH 
11 

CH 
1 



Bevorzugt far R* sind Reste der Formeln 
5 - (CH2) 3- 

-•(CH2)3-NH-(CH2)2- 

- (CH2) 3-O-CH2-CH (OH) -CH2- 
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0 

II 

CH2 — {OCH2CH2)n— O— C-CH2— CH2— NH- 



C o 
/ \ II 
H CH2— (0CH2CH2)n— O— C-CHz— CH2— NH- 



^CH2— (OCH2CH2)n— 



H CH2— {OCH2CH2)n-~ 



Besonders bevorzugt als R* sind -(0112)3- und - (CHg) 3-NH- (CHg) 2~ • 

5 Beispiele ftir sind die vorstehend bei R aufgefuhrten Alkyl- 

und Arylreste und Reste der Formeln 
-C(0)-CH3 

- (CHgCHjO) 3-CH3, - (CHjCHjO) 6-CH3, - (CH2CH2O) 3S-CH3, 

- (CH (CH3) CH2O) 3-CH3, - (CH (CH3) CH2O) 6-CH3, 

10 - (CH(CH3)CH20)35-CH3, - (CH2CH2O) 3- (CH (CH3) CH2O) 3-CH3, 

- (CH2CH2O) 5- (CH2-CH (CH3) O) 5-CH3, 

- (CH2CH2O) ,0- (CH2-CH (CH3) O) 10-CH3, 

- (CH2CH2O) 3-Si (CH3) 3, - (CH2CH2O) g-Si (CH3) 3, - (CH2CH2O) 35-Si (CH3) 3, 

- (CHjCHjO) 5- (CHj-CH (CH3) O) 5-Si (CH3) 3, 
15 - (CH2CH2O) {CH2-CH (CH3) O) 3,0-Si (CH3) 3, 

- ( CH2CH2O ) 3-C ( O ) CH3 , - ( CHjCHjO ) g-C ( O ) CH3 , - ( CH2CH2O ) 3g-C ( O ) CH3 , 

- (CH2CH2O) 5- (CH2-CH (CH3) O) 5-C (0) CH3, 

- (CH2CH2O) (CH2-CH (CH3) 0) 10-C (O) CH3, 

- (CH2CH20)3-H, - (CH2CH20)6-H, - (CH2CH2O) 35-H, 
20 -(CH(CH3)CH20)3-H, - (CH (CH3) CH2O) g-H, 

- ( CH ( CH3 ) CH2O ) 35-H , - ( CH2CH2O ) 3- ( CH ( CH3 ) CH2O ) 3-H , 

- (CH2CH20)s- (CH2-CH{CH3)0)5-H, 

- ( CH2CH2O ) ( CH2-CH ( CH3 ) O ) 10-H und 
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- ( CH2CH2O ) ( ( ) 4O ) . 

Bevorzugt sind das Wasserstof f atom und die fur R angegebenen 
Beispiele^ besonders bevorzugt sind das Wasserstof f atom und 
5 Alkylreste . 

Beispiele fur Reste B sind -COONa, -S03Na, -COOH, -SH und 
insbesondere -OH, -NHg, -NH-CH3^ -NH- (CgHi;^) und 
-N- (CH2-CH=CH2)2 / wobei -NH2, -NH-CH3 und -NH-CCgHii) besonders 
10 bevorzugt sirid. 

^^^V Beispiele fiir A^sind lineare Oder verzweigte^ zweiwertige 

Alkylreste mit vorzugsweise 2 bis 20 Kohlenstof f atomen, Oder 
Reste der Formeln 
'15 - (CH2)3-NH-(CH2)3-, "- (CH2)3-NR5-(CH2)3- 

- (CH2) 3- (CH2-CH2O) (CH2) 3- ■ ' 
-O- (CH2-CH20)f- 

Beispiel fur ist N[(CH2)3-]3. 

20 

Organosiliciumverbindungen (A) k5nnen auch wahrend des 

•Verfahrens aus Rohprodukten gebildet werden. 

Bevorzugte Beispiele fiir Organosiliciumverbindungen (A) sind 
25 lineare Trimethylsilyl- Oder Hydroxy-Dimethylsilyl-endstSndige 
Polydimethylsiloxane^ wie z.B 
Ole der Viskositat 50 mPas mit 

96,5 Mol% (CH3)2Si02/2 und 3,5 Mol% (CH3)3SiOi/2 oder 
96,5 iyiol% {CH3)2Si02/2 und 3,5 Mol% (CH3) 2 (OH) SiOi/2; 
30 Ole der Viskositat 100 mPas mit 

98 Mol% {CH3)2Si02/2 und 2 Mol% (CH3)3Si0i/2 oder 
98 Mol% (CH3)2Si02/2 und 2 Mol% (CH3) 2 (OH) SiOi/2; 
t)le der Viskositat 1000 mPas mit 
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99,2 Mol% (CH3)2Si02/2und ols Mol% (CH3)3SiOx/2 oder 
99,2 Mol% (CH3)2Si02/2 und 0,8 Mol% (CH3) 2 (OH) SiOi/a; 
Ole der Viskositat 12500 mPas mit 

99, 63 Mol% (CH3)2Si02/2 und 0,37 Mol% (CH3)3SiOi/2 oder 
99, 63 Mol% (CH3)2Si02/2 und 0,37 Mol% (CH3) 2 (OH) SiOx/2; 
Ole der Viskositat 100000 mPas mit 

99,81 Mol% (CH3)2Si02/2 und 0,19 Mol% (CH3)3SiOx/2 oder 
99,81 Mol% (CH3)2Si02/2 und 0,19 Mol% (CH3) 2 (OH) SiOi/2 - 

Bevorzugte Beispiele fur harzartige Organosiliciumverbindungen 
(A) sind Methyl-Ethoxy-Harze, z.B. der Formal 

CH3Si(OC2Hs)o,3(0)\,x; Methylharze, z.B. mit 80 Mol% CH3Si03/2 und 
20 Mol% (CH3)2Si02/2 und einer Molmasse von ca. 5000g/Mol oder 98 
Mol% CH3Si03/2und 2 Mol% (CH3)2Si02/2 und einer Molmasse von ca. 
15 5000g/Mol. 

Falls die organosiliciumverbindung (A) selbst als Emulgator 
wirkt, dann konnen Organosiliciumverbindung (A) und Emulgator 
(B) identisch sein. Dann kann auf den Zusatz von separatem 
Emulgator (B) verzichtet werden. 



10 



20 




25 



30 



Bei dem Bestandteil (B) der Emulsionen handelt es sich 
bevorzugt urn kommerziell erwerbbare und gut untersuchte 
Emulgatoren, wie z.B. Sorbitanester von Fettsauren mit 10 bis 
22 Kohlenstoffatomen; Polyoxyethylensorbitanestern von 
Fettsauren mit 10 bis 22 Kohlenstoffatomen und bis zu 35 
Prozent Ethylenoxidgehalt ; Polyoxyethylensorbitolestern von 
Fettsauren mit 10 bis 22 Kohlenstoffatomen; 
Polyoxyethylenderivate von Phenolen mit 6 bis 20 
Kohlenstoffatomen am Aromaten und bis zu 95 Prozent 
Ethylenoxidgehalt; Fettamiho- und Amidobetaine mit 10 bis 22 
Kohlenstoffatomen; Polyoxyethylenkondensate von Fettsauren oder 
Fettalkoholen mit 8 bis 22 Kohlenstoffatomen mit bis zu 95 
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Prozent Ethylenoxidgehalt ; ' ionische Emulgatoren, wie 
Alkylarylsulfonate mit 6 bis 20 Kohlenstof f atomen in der 
Alkylgruppe; Fettsaureseif en mit 8 bis 22 Kohlenstof fat omen; 
Fettsulfate mit 8 bis 22 Kohlenstof fatome; Alkylsulf onate mit 
5 10 bis 22 Kohlenstoffatomen; Alkalimetallsalze von 
Dialkylsulfosuccinaten; Fettaminoxide mit 10 bis 22 
Kohlenstoffatomen; Fettimidazoline mit 6 bis 20 
Kohlenstoffatomen; Fettamidosulf obetaine mit 10 bis 22 
Kohlenstoffatomen; quarternare Emulgatoren, wie 
10 Fettarr^oniumverbindungen mit 10 bis 22 Kohlenstoffatomen; 
Fettmorpholinoxide mit 10 bis 22 Kohlenstoffatomen; 
Alkalimetallsalze von carboxylierten, ethoxylierten Alkoholen 
mit 10 bis 22 Kohlenstoffatomen und bis zu 95 Prozent 
Ethylenoxid; Ethylenoxidkondensate von FettsSuremonoestern des : 
15 Glycerins mit 10 bis 22 Kohlenstoffatomen und bis zu 95 Prozent 
Ethylenoxid; Mono- oder Diethanolamide von Fettsauren mit 10 - - . 
bis 22 Kohlenstoffatomen; Phosphatester ; 

Organosiliciumverbindungen (A) , die Einheiten der allgemeinen 
Formel I aufweisen, ■ bei denen X einen Rest der allgemeinen 
20 Formel II bedeutet und c mindestens 1 ist. 

Wie auf dem Gebiet der Emulgatoren wohl bekannt, konnen die 
Gegenionen im Falle von anionischen Emulgatoren Alkalimetalle, 
Ammoniak oder substituierte Amine, wie Trimethylamin oder 
25 Triethanolamin, sein. Normalerweise sind Armnonium-, Natrium- 

und Kaliumionen bevorzugt- Im Falle von kationische Emulgatoren 
ist das Gegenion ein Halogenid, Sulfat oder Methylsulf at . 
Chloride sind die zumeist industriell verfugbaren Verbindungen. 

30 Die obengenannten Fettstrukturen stellen ublicherweise die 

lipophile Haifte der Emulgatoren dar. Eine ubliche Fettgruppe 
ist eine Alkylgruppe natQrlichen oder synthetischen Ursprungs . 
Bekannte ungesattigte Gruppen sind die Oleyl-, Linoleyl-, 
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Decenyl-, Hexadecenyl- und Dodecenylreste . Alkylgruppen konnen 
dabei cyclisch, linear oder verzweigt sein, 
Andere mogliche Emulgatoren sind Sorbitolmonolaurat- 
Ethylenoxidkondensate ; Sorbitolmonomyr istat- 
5 Ethylenoxidkondensate ; Sorbitolmonostearat- 

Ethylenoxidkondensate/ Dodecylphenol-Ethylenoxidkondensate; 
Myristylphenol-Ethylenoxidkondensate; Octylphenyl- 
Ethylenoxidkondensate; Stearylphenol-Ethylenoxidkondensate; 
Laurylakohol-Ethylenoxidkondensate; Stearylalkohol- 
10 Ethylenoxidkondensate; Decylaminobetain; Cocoamidsulf obetain; 
_ Olylamidcbetain; Cocoimidazolin; Cocosulf oimidazolin; 
^^^B Cetylimidazolin; l-Hydroxyethyl-2-heptadecenyl- 

iiuidazolin; n-Cocomorpholinoxid; Decyldimethylaminoxid; 
Cocoamidodimethylaminoxid; Sorbitantristearat mit kondensierten 
- 15 Ethylenoxidgruppen; Sorbitantrioleat mit kondensierten 

Ethylenoxidgruppen; Natrium- oder Kaliumdodecylsulf at ; Natrium^ 
oder Kaliumstearylsulf at ; Natrium- oder 
Kaliumdodecylbenzolsulf onat ; Natrium- oder 

Kaliumstearylsulf onat; Triethanolaminsalz des Dodecylsulf ates; 
20 Trimethyldodecylammoniumchlorid; 

Trimethylstearylammoniummethosulf at ; Natriumlaurat ; Natrium- 
oder Kaliummyristat . 

^jl^ Ebenso k5nnen bekanntermalien anorganische Feststoffe als 

25 Emulgatoren (B) eingesetzt werden. Dies sind z.B. Kieselsauren 
Oder Bentonite wie in EP 1017745 A oder DE 19742759 A 
beschrieben . 

Bevorzugt sind die nicht ionischen Emulgatoren - 
30 Der Bestandteil (B) kann aus einem o.g. Emulgatoren oder aus 
einem Gemisch zweier oder mehrerer o.g. Emulgatoren bestehen^ 
er kann in reiner Form oder als Losungen eines oder mehrerer 
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Emulgatoren in Wasser oder organischen LOsungsmitteln 
eingesetzt werden. 

Emulgatoren (B) werden in Mengen von vorzugsweise 0,1 bis 60 
Gew.-%, besonders bevorzugt 1 bis 30 Gew.-%, jeweils bezogen 
auf das Gesamtgewicht an Organosiliciumverbindungen. (A) 
eingesetzt . 

Zwischen dem zweiten und dritten Rotor Stator Mischer, sowie 
nach dem dritten Mischer konnen neben Wasser und Emulgatoren 
weitere Zusatzstoffe (Z) , wie Silane, Sauren, Laugen, Biozide, 
Verdicker, KieselsSuren und wasserlosliche Polysiloxane 
zugegeben werden. 

Beispiele fQr Silane sind Vinyltris (methoxyethoxy) silan, • -• 

Tetraethoxysilan, anhydrolysiertes Tetraethoxysilan, :-- 
Methyltriethoxysilan, anhydrolysiertes Methyltriethoxysilan, 
Aminoethylaminopropyltrimethoxysilan, 
Aminoethylaminopropyl (methyl) dimethoxysilan. 

Das Verfahren wird beispielhaft anhand Figur 1 erlSutert. Durch 
die Zuleitungen A, B, C, D werden mindestens ein Emulgator (B) 
Oder eine Losung eines Emulgators (B) und gegebenenf alls Wasser 
(C) , gegebenenfalls ein oder mehrere 

Organosiliciumverbindungen (A) und Zusatzstoffe (Z) in die 
Zuleitung 1 kontinuierlich dosiert. In der Zuleitung 1 kann 
gegebenenfalls ein statisches Mischelement eingebaut sein um 
die Vermischung der Komponenten vor dem ersten hochscherenden 
Mischer 2 zu verbessern. Nach dem ersten Mischer 2 wird eine 
steife Phase erzeugt. Nach dem Mischer 2 sind ein 
Temperaturfiihler 3 und ein Drucksensor 4 in die Leitung 5 
eingebaut. Die vorgegebene Temperatur und der vorgegebene Druck 
in der Leitung 5 werden durch das Druckhalteventil 22 und die 
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Drehzahl des hochscherenden Mischers 2 festgelegt. Die 
Temperatur wird durch die Temperatur der Rohstoffe, die jenach 
Vorgabe temperiert werden, and durch die Drehzahl des Mischers 
geregelt. In die Zuleitung 5 konnen wieder kontinuierlich ein 
Oder mehrere Emulgatoren (B) , ein oder mehrere 

Organosiliciumverbindungen (A), Wasser (C) und Zusatzstoffe (Z) 
zugegeben werden. Auch kann die Mischung bzw. feste Phase ohne 
Dosierung in den zweiten hochscherenden Mischer 6 uberfuhrt 
werden. Die Temperatur nach Mischer 6 wird durch den 
Temperaturfuhler 7 gemessen und mit der Temperatur der 
Rohstoffe und der Drehzahl des Mischers 6 geregelt. Der Druck 
nach Mischer 6 wird durch den Drucksensor 8 gemessen und mit 
dem Druckhalteventil 22 sowie der Drehzahl des Mischers 6 
geregelt. Nach dem Mischer 6 kSnnen wieder ein oder mehrere . 
Emulgatoren (B) , ein oder mehrere Organosiliciumverbindungen 
(A), Wasser (C) und Zusatzstoffe (Z) dosiert werden. : " 

Anschlieiiend kann das Produkt in Leitung 24 tiber ein optional 
vorhandenes Ventil 9 und eine optional vorhandene Leitung 10 
zum Mischer 13 geleitet werden oder welter in Leitung 24 iiber 
ein optional vorhandenes Ventil 17 dem hochscherenden Mischer 
18 zugefiihrt werden. Auch hier konnen vor Mischer 13 Rohstoffe 
dosiert werden. Die Temperaturen und Drucke nach Mischer 13 und 
Mischer 18 werden wie vorher beschrieben von den 
Temperaturreglern 14 und 19 und den Ducksensoren 15 und 20 
erfasst und wie vorher beschrieben geregelt. Wird der Weg des 
Produkts aber Leitung 10 nicht genutzt, kSnnen im Mischer 13 
Vormischungen oder Voremulsionen auf die beschriebene Weise 
hergestellt werden und dem Produkt vor Mischer 18 zugefuhrt 
werden. Die Temperatur und Druckregelung ISuft analog. Nach 
Mischer 18 konnen weitere Emulgatoren (B) , 

Organosiliciumverbindungen (A), Wasser (C) , Zusatzstoffe (Z) 
zugegeben werden. Desweiteren besteht die MSglichkeit nach dem 
Druckhalteventil 22 die Emulsion weiter mit Wasser zu 
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verdunnen. bevor das fertige Produkt in einen Tank oder ein 
Verkauf sgebinde gefiillt wird. 

Alle vorstehenden Symbole der vorstehenden Formeln weisen ihre 
Bedeutungen jeweils unabhangig voneinander auf . In alien 
Formeln ist das Siliciumatom vierwertig. 

In den folgenden Beispielen sind, falls jeweils nicht anders 
angegeben, alle Mengen- und Prozentangaben auf das Gewicht 
bezogen, alle Temperaturen 20°C und alle Drucke 1,013 bar 
(abs.). Alle Viskositaten werden bei 25°C bestimmt. 

Bexsplele 

Beispiel 1: Herstellung einer klaren Emulsion eines 
aminofunktxonellen Polysiloxans . 

Dem Mischer 2 (4000 UPM) werden 16,25% amino funktione lies 
Siliconol (Wacker® Finish WR 1300) mit einer Temperatur von 
40°C (die Temperatur wird auf + 2 K geregelt) , 1,60% 
isotridecylalkoholethoxylat mit durchschnittlich 8 EO (Arlypon® 
IT 8), 4,14% Isotridecylalkoholethoxylat mit durchschnittlich 5 
EO (Lltelsol® TO 5), 0,2% Essigsaure (80%ig) und 3,93% VE- 
Wasser (Temperatur 12 °C, die Temperatur wird auf ± 2 K geregelt 
) zugefahrt. Das Druckhalteventil 22 wird auf 4,5 bar 
eingestellt. Zum Mischer 6 (3000 UPM) werden 3,6% 
vollentsalztes Wasser (VE-Wasser) (12°C, die Temperatur wird 
auf ± 2 K geregelt) dosiert. Mischer 13 wird nicht verwendet, 
das Produkt wird nach Mischer 6 dem Mischer 18 zugefahrt. Nach 
Mischer 6 werden 66,9% VE-Wasser (12°C) und. 

Konservierungsmittel 0,08% (Kathon® LXE) zugegeben und Mischer 
18 zugefahrt (3000 UPM). Nach Mischer 18 werden 3,5% Glycerin 
dosiert . 
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Durch die gewShlten Temperaturen und Prozessparameter ergibt 
sich nach Mischer 2 ein Druck von 3 bar und eine Temperatur von 
43,5°C, nach Mischer 6 ein Druck von 3,1 bar und eine 
Temperatur von 50°C nach Mischer 18 ein Druck von 4,5 bar und 
eine Temperatur von 23°C. Diese Prozessparameter werden uber 
ein Prozessleitsystem kontrolliert , dokumentiert und gesteuert 
und fuhren zu einer klaren Siliconemulsion mit einer 
Teilchengrolie von 20 nm und einer Trubung von 10 ppm. 
Die Emulsion bleibt bei einer Lagertemperatur von 50°C uber 
mehrere Monate stabil- 

Vergleichsbei spiel 1 b: 

Wahlt man die analogen Prozessbedingungen wie unter Beispiel 1 
angegeben, fiihrt aber den Prozess nicht erf indungsgemSli durch, . 
sondern dosiert das aminofunktionelle Siliconol bei 
Raumtemperatur (20°C) so fuhrt dies zu einem deutlichen 
Temperaturabfall am Mischer 2 (20 °C) und Mischer 6 (25°C) , der 
Druck bleibt weitgehend unverSndert. 

Das hergestellte Produkt zeigt eine deutlich groBere 
Teilchengrolie von 42 nm und eine Trubung von 23 ppm. In der 
Lagerung bei 50°C zeigt sich nach 3 Wochen eine 
Phasenseparation . 

Beispiel 2: Herstellung einer Polyvinylalkohol stabilisierten 
Siliconharzemulsion 

Zum Mischer 2 (4000 UPM) werden 35,3% Polyvinylalkohollosung 
(10%ig) (25''C, die Temperatur wird auf ± 2 K konstant gehalten 
) und 48,4 % einer Mischung aus Siliconharz (80 Mol% T- 
Einheiten 20 Mol% D-Einheiten, 20 °C) mit einem OH terminierten 
Polydimethylsiloxan der Viskositat 30 mPas und 4,7% VE-Wasser 
(12°C) dosiert. Diese Mischung wird dem Mischer 6 zugefahrt und 
im Mischer 6 (3000 UPM) nochmals geschert. Nach dem Mischer 6 
werden 11,36% VE-Wasser (12°C) und 0,24% Konservierer (Rocima® 
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523) zugesetzt und die Mischung' dem Mischer 18 (3000 UPM) 
zugefiihrt. Das Druckhalteventil 22 wird auf 2 bar eingestellt. 
Diese Prozessparameter fuhren nach Mischer 2 zu einem Druck von 
2 bar und einer Temperatur von 33°C, nach Mischer 6 werden 
ebenfalls 2 bar und 35°C gemessen und nach Mischer 18 werden 2 
bar und 36''C registriert. Mit den vorgegebenen 
Prozessparametern wird eine Emulsion erzeugt, die bei 
Raumtemperatur eine Lagerstabilitat von 1 Jahr ohne 
Phasentrennung besitzt. 

Vergleichsbeispiel 2b 

werden obige Prozessparameter ansonsten nicht verSndert nur die 
Temperatur der Polyvinylalkohollosung nicht kontrolliert und 
nicht erfindungsgemaii auf 50 "C erhoht wird, erhSht sich die . . 
Temperatur nach Mischer 2 auf etwa 45 »C und entsprechend die- 
Temperatur nach Mischer 6 und 22 auf 46°C. Das erhaltene : 
Produkt zeigt schon nach 2 Wochen Lagerung bei Raumtemperatur 
eine deutliche Abscheidung von Siliconharz. 

Beispiel 3: Polykondensation in Emulsion 

Dem Mischer 2 {4000UPM) werden 34,88% eines OH f unktionellen 
Polydimethylsiloxans (15°C) mit einer Viskositat von etwa 30 
mPas und 3,7% eines Isotridecylalkoholethoxylates mit 10 EO 
Einheiten (80%ige LOsung in Wasser) und 4,5% VE-Wasser und 3% 
Dodecylbenzolsulfonsaure zugefuhrt. Diese Mischung wird dem 
Mischer 6 (3000 UPM) zugefuhrt und dort nochmals 

durchgearbeitet. Die Mischung wird Mischer 18 zugefuhrt und vor 
dem Mischer 18 (3000 UPM) werden 40,43% VE-Wasser und 0,08% 
Konservierer (Kathon® LXE) dosiert. 

Das Druckhalteventil 22 wird auf 3 bar eingestellt. 
Diese Mischung wird anschlieliend far eine mittlere Verweilzeit 
von 7,5 Stunden in einem BehSlter gelagert. Dort findet eine 
sauer katalysierte Kondensation des Polydimethylsiloxans statt. 
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Nach 7,5 Stunden werden 2,1% Trlethanolamin (80%ig) und 11,27% 
VE-Wasser zugegeben. Damit wird die SSure neutralisiert und die 
Reaktion beendet. 

Bei dem erf indungsgemali gefiihrten Verfahren werden nach Mischer 
2, 3 bar und 26°C gemessen. Nach Mischer 6 werden 2 bar und 
37°C erreicht und nach Mischer 18, 27°C. Dies fiihrt zu einer 
feinteiligen Siliconemulsion (150 nm) mit einer Olviskositat 
von 100.000 mPas. Die Lagerstabilitat der Emulsion ist langer 
als 2 Jahre . 

Vergleichabeispiel 3b 

Werden in dem nicht erf indungsgemafien Verfahren alle Parameter 
unverandert belassen und die Temperatur des 

Polydimethylsiloxans bei 25''C gefahren, so ergibt sich eine 
Emulsion, welche eine vergleichbare TeilchengroBe (154 nm) , • - 
aber nur eine zu niedrige Olviskositat von 60.000 mPas hat. - " 
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Patentanspriiche : 

1. Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von wSssrigen 

Emulsionen, die Organosiliciumverbindung (A) , Emulgator (B) 
und Wasser (C) umfassen, bei dem jeweils ein Teil der 
Komponenten Organosiliciumverbindung (A) , Emulgator (B) und 
Wasser (C) kontinuierlich einem ersten hochscherenden 
Mischer zugefiihrt werden in welchem eine hochviskose Phase 
einer Siliconemulsion gebildet wird, 

und in einem zWeiten hochscherenden Mischer weitere 
Komponenten, die ausgewahlt werden aus 

organosiliciumverbindung (A), Emulgator (B) und Wasser (C) 
zugemischt werden, 

wobei das Verfahren uber die Dracke und Temperaturen 
geregelt wird, die direkt nach den Mischern gemessen 
werden. 



20 



2. . 




Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Regelung des Drucks 
durch eine Druckhaltung nach dem zweiten hochscherenden 
Mischer und durch die Drehzahl der hochscherenden Mischer 
erfolgt . 



3. verfahren nach Anspruch 1 und 2, bei dem die Regelung der 
Temperatur durch die Temperatur der Rohstof fe und die 

25 Drehzahl der Mischer erfolgt. 

4. verfahren nach Anspruch 1 bis 3, bei dem die 
organosiliciumverbindung (A) bei 25°C flussig ist und 
Viskositaten von 0,5 bis 500 000 mPa-s aufweist. 
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Verf ahren zur kontinuierlichen Herstellung von Silicon 

Emul s ionen 

Zusammenfassung 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur kontinuierlichen 
Herstellung von wassrigen Emulsionen, die 

Organosiliciumverbindung (A) , Emulgator (B) und Wasser (C) 
umfassen, bei deiu "jewel Is ein Tell der Komponenten 
Organosiliciumverbindung (A) , Emulgator (B) und Wasser (C) 
kontinuierlich ^inem ersten hochscherenden Mischer zugefuhrt 
werden in welchem eine hochviskose Phase einer Siliconemulsion 
gebildet wird, 

und in einem zweiten hochscherenden Mischer weitere 
Komponenten, die ausgewShlt werden aus Organosiliciumverbindung. 
(A) , Emulgator (B) und Wasser (C) zugemischt werden, 
wobei das verfahren aber die Driicke und Temperaturen geregelt 
wird, die direkt nach den Mischern gemessen werden. 



20 



